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Verfahren zum ADtrennen von Polyvinyl butyral aus einem , 
aus Polyvinyl but yral unci eineffl Weichmacher bildenden 

G-emisch. 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Ab - 
trermen von Polyvinylbutyral aus einem homogenen aus 
Pohy vinyl butyral und einem Weichmacher bestehenden G-e- 
misch, das dadurch gekennzeichnet ist, dafl das Gemisch 
mit einer fluchtigen Flussigkeit, in der der Weichmacher 
Icislicher ist als Polyvinylbutyral, bestehend aus: 

a) mindestens einer Verbindung wie aliphatische 
Kohlenvjasserstoff e mit bis zu 12 Eohlenstoff- 
atomen, cyclojiliphatische Kohlenwasserstof f e 
mit bis zu 12 Kohl ens toff at omen, Butylather 
Oder Nitromethan und/oder . 

b) aromatische Kohlenwassers fcoff e, 1, 1 s l-Trichlor- 
at Irian, Tetruchlorkohlenstof £ , Athylendichlorid , 
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Aceton, Diisobutylketon, Acetonylaceton, 
Athylacetat , Isopropvlacetat , Amvlacetat oder 
Nitropropun, 

c) 0 bis etwa 40 Gew.y? Chloroform, Triorilor - 

a thyl en , P ro pyl eridi ciil ori jl , Meth via th v Lk e t on , 
iViethylisobutylketon, Cyclohexanon, butyl. - 
acetat oaer 2-iUnino-2.- i ath.yl-l-propanol and 

d) 0 bis etw:i 30 Crew. i>icx*iii f l3ophoren, Alkoho- 
le mit bis zu 4 tionl '-snstoff atomen, Iaaceton- 
alkohol Oier A thy Len^lykolmonoathylather ,< in 
Kontaxt gebracht und die fllissige Phase vom 
Polyvinyl Duty ral augetreiint wird. • 

Polyvinyl butyral ist .butvrviluehyci-modif izierter 
Polyvinylal^iohol und bestent hauptsachlich aus Einhei- 
ten der Pormel: 
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Ein wichtiger industrieller Verwenaungszweck ±'Ur 
Polyvinylbutyrol ist seine Anwendung als Haupt bentandteil 
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der Zwischensahi cht in aen Glasverbundeinheiten , welche 
allgemein als Sicherheitsglas bekannt sind und gewohn- 
lich aur Herstellung von Auto- und Fl ugzeug- Winds chut z - 
scneiben und aergleichen verwendet werden. Jahrlich wer- 
aen mehrere Millionen Kilo Polyvinylbutyralf iim fur die- 
Ben Zweck verwendet. Ein typisehes Polyvinyl butyralharz, 
aas sur Hersxellung dlieser Filiae verwena^t wird 9 nat 
einen Butyral^ehal t von etva bO % 9 einen riydroxylgehalt 
von etvi 17,5 #t auijuedruekt -ils Polyvinyl alkohol und 
einen Acetal gehti t von etwa 2o ?*> , auc^edrucK t als Polv- 
vinyiacetat . 

Der auf aiese Weise verwendete Kilir. enthalt weGent- 
lio!i« hempen ivei<:hmacner neben uerr Polyvinyl hut yral , ge- 
wohnlicft etwa 30 doch enthalten in eini_en Fallen 
handelsubliche Mnfcerialieri etva 16 % Vei chrnacher- Zur 
Hersteilun^: lieser Autoglanverbundeinheit en v:era-n fast 
aursehlieolicn Pra&ukte verwendet, velcne im nandel als 
"Saflex" una "uutaclte" bekannt sina . In aiesen h^n^lp- 
Ublicheii r.aterialien ist in. -li l^eweinen der r \ei«n:iisaher 
Trig thy 1 en^lycol-di ( 2-athvloutyrat \ enth?il ten. Amere 
Wei chriia cher fur Poi.yvinylbut.yral sina iri oct vl ptiosphat . 
'DL bitty i seo'dcat una ahnliche *vsterialien, wel cr.e nut rily- 
vinvlo-ityral vertraglich si.^a und eihe losenie. Wiiicum. 
riuf dieses austibeno Die ErfiiMung ipt ctesh-.b auf toly- 
\invlbutyral anwenaoar,' welcne:-: eir.tK aenrti. en iei en- 

Wa arena aer verse nie aenen Verfanrensstufer; bei 
der Herstellung aer Giasveroundeinneit en , .welcne eine 
polwir;ylb. t tyral r Zwischensc:iicnx enthalten, wird ein 
betrach:licher leil des Polyvi r.vl but yral films abge - 
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schnitten und entfernt oder auf 3onstige tfeise ver - 
nichtet, Der groBte Teil des vernich teten Materials 
entspricht nicht mehr den hohen optischen und anderen 
Normen f die zur Verwendung in Sicherheit sglasanwen - 
dungeri erforderlich sind und 1st daher fiir diesen Zweck 
unbrauchbar. In den meisten Fallen ist auch der zer- 
brochene oder abgezogene. Polyvinylbutyralfilra fur 
anaere Verwendungs zweck e ungeeignet, worin Polyvinyl- 
outyral erforderlicn ist, da der Weichrnncher in groBen 
Hengen anvesenu ist. Z.B. lassen sich keine guten 
waraiebestandigen klebstoffe, in v/elchen Polyvinyl - 
butyraJ eiri Rauptbestanatf-il ist, unter Verwendung von 
Polyvinvlbutyral , welches aen oben^enann ten vfeichmacher 
, enthiilt, herstellen, aa die Anwesenheit des Weich - 
machers zu einer Schwachung des Klebstol'fen fiihrt. 

Trotz der ,\eringen Kosten des in groBen Mengen 
anfallenden Polyvinyl butyralf ilmabf alls und trotz der 
verschieaenen anderen Verwendungszwecke fiir Polyvinyl - 
butyrr^l und seinn viel hoheren Kosten . in reine/n Zusland 
wurcie ctiecer Abfall nicht fiir andere Zwecke verwendet, 
da der Weichmaoner auf das Penlen eines brauohbaren Ver- 
lahrens zur Abtrennung des Polyvinyl butyrals vom Welch - 
macher zur'^^zutunren sein. Es zeigt sich, daB man es 
! 'isher als uruiioglich Jansah , das- Poly vinyl butyral zu ge- 
winner* , was groBtenteils darauf zuruckzufuhren ist, daB 
das bei uer oicfierheits^lasherstellung verwendete. Poly- 
vinylbutyral in innigem und homogenem (xemisch mit dem 
Weichmacher in Platten- oder Filiuforrc gepreBt wird, 
Aufierdem scheinen oestiiamte fiir seine Verwendung in 
Sicherheitsglaszwecken notwendige Eigenschaf ten die An- 
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■wendung bekannter Abtrennungsverfahren bei diesen Pro- 
dukten auszuschlietfen. 

Es wurde nun gei'unden, daB sich aer Weichmacher 
von den bei der Sicherhei fcsglasherstellung verwendeten 
polyvinyl batyralmaterialien durch ein verhaltnismaBig 
einf aches und uberraschend wirksames Verfahren ab - 
trennen lafit. Dieses Verfahren besteht darin, daS man 
das den Weichmacher enthaltende Polyvinyl but yral mit 
einer fluchtigen Fliissigkeit in Beriihrung bringt, in wel- 
cher der Weichmacher im wesentlichen starker loslich als 
Polyvinylbatyral ist and die erhaltene flussige Phase 
von dem Polyvinylbatyral abtrennt. Biese Behandlung 
entfemt den Weichmacher von dem Polyvinylbutyral_ - 
material, auch wenn es eng mit dem Polyvinylbatyral ver- 
bunden 1st, wie dies bei den zur Herstellung von Sicher- 
heitsglas verwendeten Pilmen der Fall ist. Bis 95 ^ 
des Weichmachers oder mehr werden wirksam und -wirtschaf t- 
lich entfernt, sodafi man Polyvinylbatyral mit einer Rein- 
heit von 98 </o oder hoher gev/innt. 

iias Abtrennungsverfahren der vorliegenden Erf in- 
dung lafit sich auf verschiedene Art en durch flihr en. .Es 
laBt sich z.B. auf kontxnuierliche Verfahren unter An- 
wendung ublicher kontinuierlicher Verf ahrensanl-agen an- 
wenden. Z.Zt. wird ein diskontinuierliches Verfahren un- 
, ter Anwendung verschiedener Behandlungskreislauf e bevor- 
z\x^t 9 in welchen das Polyvinylbutyralmaterial nachein- 
ander mehrmals mit Teilen der fluchtigen Plussigkeit in 
serdhrung gebracht und die erhaltene Plussigkeit sphase 
vor aem Kontakt mit dem nachsten Pliissigkeitsteil von 
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der fester Phase abgetrennt wird, welche das Polyvinyl- 
butyral enthalt. (jewcihnllcJi reiciien drei Kreislaufe, 
um eine gute Abtrennung zu erzielen, doeh lassen sich 
gegebenenfalls auch mehr anwenden, wanrena sich an- . 
dererseits eine betrachtliche Abtrennung bereits mit 
nur einem BehariOlungskreislauf erzielen laflt. 

Ein Vorteil der Erfinaung bestent darin, aa/3 die 
or^anischen Farben Oder andere Farben und Parbstoffe 
nicht das ni-er beschriebene .abtrennverf ahren beeintrach- 
tigen. Z.B. kann man Polyvinyl butyral aus *tbf al Ima - 
terial, welches ein Parbstoff enthalt, gewinnen, z.B. 
den P olyvinyl butyral film , der zur Verwenaung bei der 
Herstellung von getonten Glaswindschutzscheib en be- 
stimmt ist. 

Ein zusatzliches iiennzeichen des hier beschrie- 
benen Verfanrens besteht dfirin, aafi man den Weich - 
niacher allgemein quantitativ, z.B. durch Destination, 
aus der Fliissigkei tsphase gewinnen kann. Die Gevinnung 
des Weichmachers und aie Wiederverwendung der fluchti- 
gen Fliissigkei t machen das erf indungsgemaSe Verfahren 
wirtschaf tlich nbch interessanter. 

Die im Verfahren verwendete Fliissigkeit muJ3 
fluchtig sein, D.h. sie sollte bei arrnehmbaren Tempera- 
turen einen betrachtlichen Dampfdruck haben, der sich 
in der ProduKtionsanlage erzielen laflt, d.h- etwa 204°C 
oder niedriger, sodaii sie sich gegebenenf ails bei die- 
sen Temperaturen verdampfen laflt. 

Das Mengenverhaltnis der Fliissigkei t zu dem 
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Polyvinyl butyralmaterial kann veitgehend schwanken* 
ohne die Durchfiihrbarkeit des Verfahrens zu beein - 
trachtigen. Unter der Voraussetzung, dafi eine Fliissig- 
keitsphaae auf rechterhalten wird, kSnnen bereits kl ei- 
ne toengen Fliissigkeit in gewissem Umfange zu einer Ab- 
trennung fUhren. Aufierdem konnen verhal tnismaQig sehr . 
grofle Mengen Fliissigkait verwendet werden, doeh ist 
dies gewohnlich nicht sehr erwiinscht, da Probleme hin- 
sichtlich Qer Handhabung und (iewinnung and der damit 
verbundenen erhohten Kosten entstehen konnen. Die Fak- 
toren, velche die Kenge der verwenueten Fliissigkeit be- 
einriussen, sind die Beschal'f enhei t der Fliissi^ceit, 
die Verfahrensweise, die Anzahl der Behandlungskreis- 
laufe, die Verf ahrenstemperatur and dergleicheno Bei 
einem diskontinuierlichen Verfahren werden 1m allge - 
meinen in jedem Behandlungskreislauf mindestens gleiche 
Gewichte von flussigem und Polyvinylbutyralmaterial 
verwendet, doeh" korme?n gegebenenf alls aucn weit schvjan- 
kende Mengenverhalxnisse aer Flussigkeit zum Polyvinyl- 
butyralsnaterial von z.Bo nur etwa ls3 Oder niedriger 
verwendet werden, welche aeweils von den oben erortex^ 
ten Faktoren abh&ngig sind. Je nach dem G-rad der ge- 
wiinscfaten Reinheit ist ^eder Flu ssi ^keitpiibersehufl ver- 
wen&bar; eine G-rense wird nur dureh praktische Erwa - 
gungen gesetsto 

Die Losungsmittelwirkung der Flussigkeit ist ein 
wichtiges Kennzeichenc Me Flussigkeit en in ihrem Ver- 
haltnis zu polymeren Mate rial! en wie z.Bo Polyvinyl - 
butyral werden yom Fachmann in Losungsmi ttel fur das 
Polymer 9 Teillosungsmittel , quellende Lbsungsmittel 
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und Nicht-lbsungsmittel eingeteilt. Zur Einstufung 
einer FlUssigkeit in eine dieBer Gruppen verwendet man 

haufig einen Versuch, bei welch em man 10 Gew.# des 
Polymers - in diesem Falie Polyvinyl butyral - mit 
90 Gew.% der FlUssigkeit 24 Stunden bei Raumtemperatur 
riihrt. Erzielt man naoh Beendigung dieser Zeit eine kla- 
re Lbaung ohne Feststof f phase , so 1st die Fliissigkeit 
ein "Lbsungsmittel 11 fiir Polyvinylbutyral. Bleibt ein 
festes, jedoch gequollenes Polyvinyl but yral zuruck f so 
entha.lt die Pliissigkei tsphase wesentliche Mengen gelbs- 
tes Butyral, die FlUssigkeit 1st ein "Teillbsungsmittel" 
fUr Polyvinylbutyral . Sobald das feste Polyvinyl — 
'butyral gequollen ist, aber die Pliissigkei tsphase kein 
gelbstes Butyral in wesentlichem Uuifang enthalt, sieht 
man, die PlUssigkeit als "quellendes Losungsmit tel" fUr 
Polyvinylbutyral an. 

" Nicht-Lbsungsmittel 11 sind solche Pliissigkei ten, 
welche wecter wesentlich quellen noch das Polyvinyl - 
butyral unter den Versuch sbedingungen Ibsen. 

Zur Durchfiihrung der vorliegenden Erfindung kann 
jede PlUssigkeit verwendet werden, in welcher der Welch - 
macher betrachtlich starker lbslich als Polyvinylbutyral 
ist. Dazu zahlen nach dem obengenannten Versuch Nicht- 
Lbsungsmittel und quellende Lbsungsmittel ; Teillbsungs- 
mittel Bind ebenfalls verwendbar, iin allgemeinen jedooh 
weniger erwunscht. Auflerdem konnen verschiedene Mischungen 
und Gemische von FlUssigkeiten verwendet verden und die- 
se konnen ein Lbsungsmittel enthalten; die bevorzugten 
FlUssigkeiten sind Gemieche, welche eine geringe oder 
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b.eginnende Quellung des Polyvinylbutyral3 liefern, 
ohne es za Ibsen. 

Zu den Mitteln, die das Polyvinyl butyral nicht 
Ibsen, gehbren flussige aliphatische und cycloali - 
phatische Eohlenwasserstoff e wie z.B. Hexan, Heptan, 
Decan, Heptan, Cyclohexan, Cyclohepten, Cyeloheptan 
and andere, vorzugsweise mit bis zu etwa 12 Kohlen - 
stoffatomen sowie verschiedene Isomere und Gemische der- 
ariiger Koiilenwasserstoffe einschliefilich Lackmacher- 
und Maler (VHP ) -Naphtha, Textilole, St oddard-Lbsungs- 
mittel, Benzin und dergleiehen. Zu den Nicht-Lbsungs- 
mitteln. zahlen auBerdem andere Pliissigkeiten verschie- 
dener Art en wie z.B. Butylather und Nitromethan. Nicht- 
Lbsungsmittel sind sehr wirksam zur Abtrennung des 
Polyvinylbutyrals, insbesondere dann wenn ein diskonti- 
nuierliches Abtrennungsverfahren angewandt wird. Daher 
bevorzugt man gewbhnlich die Verwendung eines Wieht- 
Lbsungsmittels , zumindestens teilweise. 

Zu den sogenannten quellenden Lbsungsmitteln, die 
durch den obigen Versuch gekennzeichnet wurden, zahlen 
aroma tische Kohl enwass erst of fe wie z.B. Benzol, Toluol 
'und Xylol, 1 , 1 ,1-Trichlorathan, Tetraehlorkohlen - 
stoff , Athylendichlorid, Aoeton, Diisobutylketon, 
Acetonylaceton, Athylacetat, Isopropylacetat , Amyl - 
acetat und Nitropropan, Quellende Lbsungsmittel kbnnen 
allein verwendet werden, doch sind sie in einem dis - 
kontinuierlichen Verfahren weniger erwunscht als solche 
Plussigkeiten, in denen das Polyvinyl butyral sowohl 
unlbslich als auch nieht-quell end ist, doch kbnnen sie 
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wirksaw in einem Kontinuierlichen Verfahren verv/en- 
det werden. Haufig jedoch machen sie die Verwenaung 
hoherer l^engenverhalxnisse def3 Losungsf&i tt.-? Ls zum 
Butyral erf oruerlich. z.B. in einein diskontinuierli- 
chen Verfahren i:u wesentlictien uber 1:1. 

Es wurde jedocn £ efunden, daB der EinschluB eines 
quellenden Losungs^nittel s mit eihem, in v/ei.chem uas 
Polyvinyl butyral sowohl unloslich als auch nicht - 
quellend ist, a.h. einera Nicht-Losungsiiii t teJ , in der 
zur Behandlung des Polyvinyl butyral 3 verwenaeten Flussi*- 
keit die Wirksainkeit aes Verfahrens erheDLich steigert. 
Dies gilt besonaers fur aen zweiten una die folgenden 
Kreislaufe eines mehrstufigen diskontinuierlichen Ab- 
trennungsverfahrens. Z.B. bewirkt eine einzi^e Benana- 
lung mit Hexan allein die Entfernung eines groBeren 
Teils des Weichinachers, doch latit die Wirks^.wkeit der 
Behan.il ung mit Hexan allein in den folgenden Behanti- 
lungen des teilweise abgetrennten Polyvinyl butyrals 
nach. Es zeigt sich, aaii das Polyvinyl butyral bei der 
Entfernung eines Teils aes Weichmachers starker inert 
gegenuber dem Ausgangsmaterial ist una aaB sich der 
ubrige vfeichmacher daher sehwieriger aurch Kontatrt mit 
dem Hexan entfernen laBt. Wird jedoch ein Teil des 
Hexans durch ein quellendes Losungsmi ttel wie z.B. To- j 
luol ersetzt, um ein maSig quellendes Gemisch herzu- 
stellen, so quillt cLas Polyvinylbutyral an seiner Ober- 
flache kontinuierlich und das zwar geringe Ouellen er- 
laubt einen virksameren Kontakt zwischen der Pllissig- 
keit und dem Weichnxacher . 
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Obwohl also die FlUesigkeit vollstandig aus einem 
oder mehreron Nicht-Losungsmittel bestehen kann, soll- 
te vorzugsweise ein quell endes Losungsmittel anweeend 
eein. Bei .der bevorzugten Ausfuhrungsf orm der Erfin- 
dung sollten jedoch am besten mindestens etwa 15 tf> cier 
FlUssigkeit aus einem Losungsmittel fur den Weichma — 
cher bestehen. in velchem Polyvinylbutyral im wesent- 
lichen unloslich 1st, d,h. aus einem Nicht-Losungs - 
mittel. In diesen bevorzugten FlUssigkeit en konnen da- 
her bis zu etwa 85 £ der FlUssigkeit aus einem quellen- 
den Losungsmittel bestehen und nur etwa 10 # des quellen- 
den LSsungsmittels in der FlUssigkeit oder weniger ha- 
ben eine bedeutende Wirkung zur Forderung der Leistungs- - 
f&higkeit den Verfahrens. 

Die oben definierten Teillosungsmittel konnen in 
Verfahren allein verwendet verden, doch sind sie weni- 
ger erwUnscht, da sie einen groflen Oberschufl an Lo9ungs- 
mittel erforderlich aachen, um die Weichmacherentf er- 
nung in dem gewUnschten Umfang zu erreichen und Poly - 
Tinylbutyral in die flUssige Phase verschleppt werden 
kann. Sie lassen sich jedoch wirksam bei einem konti- 
nuierlichen Verfahren oder als Teil eines Gemischs mit 
einem Nicht-Losungsmittel vervenden. Bis zu etwa 40 
Gew.^t des Teillbsungsmittels in Zusammenhang mit einem 
Nicht-Losungsmittel flihren im allgemeinen zu befriedigen- 
den Brgebnissen in dem bevorzugten diskontinuierlichen 
Verfahren. Zu diesen FlUssigkeiten, welche leillosungs- 
mittel sind, zahlen Chloroform, Trichlor&thylen, Propylen- 
dichlorid, Methyl&thylketon , Methylisobutylketon, Cyclo- 
hexanon, Butylacetat (98 und 2-Amino-2-methyl-l-pro- 
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panol . 

Diese Flussigkeiten, welche nach dem oben beschrie- 
benen Einstuf ungBversuch Losungsmittel fUr Polyvinyl- 
butyral sind, konnen bei der vorliegenden Erfindung A 
nicht allein verwendet werden. Sie lassen sich ^edoph 
mit guten Ergebnissen ale Teil eines G-emischs mit^ einem 
Nicht-Losungsmittel verwenden, sodaS das Gemisclvein • 
quellendes Losungsmittel oder ein T e il 1 o a ung snvi t x el er- 
gibt. Diese Q-emische kSnnen gewohnlich zu etwa 30 Gew.# 
eines Losungsmittels in Zusammenhang mit einem Nicht- 
Losungsmittel enthalten. Losungsmittel fiir Polyvinyl- 
butyral sind Dioxan f Isophoron und. Alkbhole vie s.B. 
Methanol, Athanol, Isopropanol, Butanol, Diacetbnalko- 
* hoi und Ithyl-CeiloBOlve. 

Die Bedingungen wie a.B t Tempei*atur und Druck, 
bei denen die Behandlung d^chgefUhrt wird, sind nicht 
kritiBch; es konnen niedyige oder erhohte Temperaturen 
und Drucke unter oder tiber HoAaldruck verwendet wer- 
den und die Bedingungen werden nur durch die Stabili- 
tat der Bestandteile des Ti*enngemischs und die wirt- 
sehaftlichen Einschrankuxtgen "begrenzt, welche durch das 
Leistungsvermbgen und die erhohten Kosten dieser Ver — 
fahren beschr&nkt werden. Drucke iiber Nomtaldruck ver- 
den jedoch gewohnlich vermieden una gewohnlich wer- 
den keine Temperaturen tiber der Biickflufltemperatur der 
verwendet en ITiissigkeit verwendet* 

Ewar verlauft das Verfahren bei erhohten Tempera- 
turen in mancher Hinsicht wirksamer als bei Raumtempera- 
tur, doch konnen derartige Temperaturen die Loslichkeits- 
eigenscha!f ten der verschiedenen Pltissigkeiten, die Ver- 
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wendung finden, andern. Die Auswahl der verwendeten 
Flussigkeit ist von ihrer Kennzeichnung bei der Ver- 
i ahr ens temp eratur abhangig. Z.B. wird Hexan unter Riick- 
flufl temp era cur en ein quellendes Losungsmittel arid die 
quellende Wirkung von Losungsmitteln wie z.B. Toluol 
wird beim Erhitzen gesteigert. In ahnlieher Weise kann 
ein quelletides Losungsmittel bei Raum temp eratur zu 
einein Teillosungsmittel bei erhohten Temperaturen wer- 
den und ein T'eilibsungsniittel kann ein Losungsmittel 
fur Polyvinylbtityral wercien. 

Eine Reihe von VersUchen, in welchen die relati- 
ve Wirksamkeit en verschiedener Losurigsmit tel und Lo- 
sungsmittelgemisehe untersucht wurden, zeigen die Wirk- 
samkeit des hier beschri6benen Behandlungsverf ahrens . 
Bei diesen Versuchen wur&e eine 10Q g-Probe von Poly- 
vinylbutyrai-lbfail", veleiie 29 Triatbylenglycol-di ( 2- 
athylbutyral )* als Weichma;che*r ( "Saf lex M ) entbielt, 
2,5 Stunden bei Raumtemp eratur* in 100 g einer Plussig- 
keit der beschriebeneii Gruppe gerolltV Danh wurde die. 
flussigkeit aus dem Polyvinylbutyral abgezogen und die 
Men^e des entfernten Weichmachers ei^mitteit. Tabelle I 
enthalt die Daten fur bestimuite representative Ver - 
sucke dieser Reihe (wobei alle Mengenverhaltnisse , Tei r 
le und Prozente in der Tabelle sowie in der ganzen 
Beschreibung auf einer G-ewiclitsbasis zu verstehen sind. 
Es wurde 99 %-iges handelsiibliches Athylacetat ver - 
wendet.) 
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Tabelle I: 



Flussigkeit 

Toluol 
Hexan 

Hexan - 50 % 
Toluol - 50 °/o 

Hexan - 75 % 
Toluol - 25 % 



# entfernter Weich- 
macher " 

22,1 
49,6 
58,6 

61,0 



Hexan - 25 ^ 
Toluol - 75 % 

Hexan - 75 % 
Methylathylketon - 25 # 

Hexan' - 75 # 
Athylacetat - 25 % 

Hexan - 50 % 

1,1,1-Trichlorathan - 50 % 

VMP Naphtha 

VHP Naphtha - 50 * 
Toluol - 50 £ 

VMP Naphtha - 75 % 
Athylacetat - 25 % 

Cyclohexan 

Cyclohexan - 50 % 
Toluol - 50 $> 

Cyclohexan -75% 
Athylacetat - 25 # 



44,5 
56,5 S 

60,7 

56^,9 
44,4 
54,3 

55,9 
46,3 

50,0 

48,0 



009821/1860 



BAD ORIGINAL 



BNSDOCID: <DE 1569262A1_L> 



15697R2 



- 15 - 

Tabelle I (Fortsetzung) 

FlUasigkeit * entfernter Weieh- 

' '* macher 





47,6 


Heptan - 50 * 
Toluol - 50 + 


54,8 


Heptan - 75 * _ 
Ithylaeetat 25 * 


57,6 


Butylather 


51.1 


Butylather - 50 + 
Toluol 


49,8 


Butylather — 75 * 
athylaeetat - 25 * 


51.8 


Hep ten 


49.8 


Hep tea - 50 * - 

Toluol - 50 % " 


51.4 


Hep ten - 75 * 

athylaeetat - 25 * 


58,3 


Heran - 95 * 
ithanol -* 5 * 

VJ 


52,8 


Hexan - 75 # 
Athanol - 25 % 


38.0 



Bei den oben besehriebenen Versuchen tfwrden 
t«ini eptimalen Bedingungen angewendet; es soil ledig- 
lieh die Mirksaakeit der ▼ersehiedenen PlUseigkeiten 
in einer einfachen und leicht durchfiihrbaren Aus- 
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fUhrungsfonn der Erfindung verglichen werden. 

Wie bereits oben erw&hnt wurde, erfordem quellen- 
de L6 sung smitt el , falls solche verwendet verden, einen 
Uberschufi des quellenden 18 sung smitt els gegenliber dem 
nonnalerveise verwendeten 1:1 Gewichtsverhaltnis 
fur eine virksame Abtrennung. Um die Wirkung der Stei- 
gerung des Pliissigkeits-Butyral-Verhaltnisses zu aei- 
gen, -wurden Versuche auf die gleiche wie oben beschrie- 
bene Weise durchgefuhrt , doch verwendete man in diesem 
Palle sohwankende Mengenverhaltnisse des Losungsmittels 
zum Polyvinylbutyralfilm. Die Ergebnisse verschiedener 
derartiger Versuche sirid in der unt enstehenden Tabelle II 
• aufgefiihrt: 



Tabelle II: 

FlUssigkeit FliissigkeitJ Butyral- & entfernter 
M engen verh&l tni s Weichmacher 

Athylacetat 3:1 45,3 

ithylacetat 6:1 73.2 

Athylacetat 9:1 81,8 

Toluol 3:1 66,3 

Toluol 6:1 86,0 

Toluol 9:1 87,3 

Aceton 3:1 39,0 

Aceton 6:1 78,0 

Aceton 9:1 87,7 

Eine andere Moglichkeit besteht darin, quellen- 
de LfiBungsmlttel sowie Teilloaungsmittel mit reeht be- 
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i riedigenden Ergebnissen in einem kontinuierlichen 
Verfahren zu verwenden and in manchen Fallen sind 
quell ende Losungsmittel in einem derartigen Verfahren 
wirksamer als Fliissigkeit en, seiche ein Nicht-Losungs- 
mittel enthalten. Ein KennJ&eichen fur ein derartiges 
Verfahren besteht darin, dafi man die Fliissigkeit kon- 
tinuierlich und rasch durch eine Schicht des Polyvinyl - 
butyralmate rials leitet. Es. wurden mehrere Versuche 
ausgefiihrt, welche die Wirkung eines kontinuierlichen 
Verfahrens zeigen, -wobei man 10 g Flussigkeit mit 
100 g Polyvinylbutyralband-Abfall, welcher etwa 30 «/o 
Triathylengaycol-di(2-athylbutyrat) enthielt, 10 Se- 
kunden mischte und schuttelte. Die Fliissigkeit wurde 
dann dekantiert und es wurden weitere 100 g sugesetzt. 
Nach insgesamt 15 derartiger 10 Sekunden dauernden 
Waschungen und Bekantierungen wurden die in Tabelle III 
gezeigten Ergebnisse erzielt, 

Tabelle Ills 

Flussigkeit io entfernter Weich - 

macher 



Aeeton 93s 5 

Athylacetat 89,4 
Toluol 84,9 



Das oben beschriebene Verfahren lafit sich leicht 
an industriellen Anlagen anpassen. und die Fliissigkeit 
kann destilliert und 1m Kreislauf geleitet . v?erden P so- 
da/3 die erf orderliche G-esamtmenge an Fliissigkeit auf 
ein Minimum beschrankt wird. 
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Nach der bevorzugten Ausfuhrungsf orm der vor- 



liegenden Erfindung wurden Versuche auf einer grofle- 
ren Basis durchgefiihrt , wobei man 9,07 kg der; ooen - 
.genannten Polyvinyl butyral -A bf alls , der aus 6,44 kg 
Polyvinylbutyral und 2,63 kg Triathylenglycol-di-( 2- 
athylbutyral )- Weichmacher bestand, zerschnitzel te und 
zusaminen mit 4,53 kg Hexan und 4,53 kg Toluol in einen 
Kessel einfuhrte und 8 Stunden bei Raumtemperatur riihr- 
te. Nach Beendigung dieser Zeit wurde die fliissige Pha- 
se, velche aus 5,22 kg Losungsmit tel und 1,59 kg Weich- 
macher bestand, abgezogen. Der teilweise abgetrennte 
Polyvinylbutyralfilm bestand ausi 6,44 kg Polyvinyl - 
butyral una 1,04 kg Weichmacher sowie 3,86 kg Losungs- 
mittel und wurde erneut mit 9,07 kg eines l:l-Hexan- 
Toluolgemischs auf die gleiche Weise vie zuvor behan- 
delt. Nach Beendigung dieses zweiten Arbeitsganges" wur- 
de eine Losung von 0,726 kg Weichmacher in 8,47 kg to- 
sungsmittel abgezogen und der behandelte Polyvinyl - 
butyralfilm bestana aus 6,44 kg Polyvinyl butyral , . 
0,318 kg Weichmacher und 4,45 kg Losungsmi ttel . 9,07 k;-: 
der Pliissigkeit v/urden erneut wie oben zugesetzt und 
nach Beendigung dieses Arbeitsganges wurcten 9,28 kg 
Pliissigkeit, welche 0,218 kg Weichmacher enthielt, ent- 

fernt. Das ubrige Polyvinylvutyral enthielt 0,0998 kg 
Weichmacher und 4,4 5 kg Losungsmi ttel . Auf diese Weise 
vurden insgesauit 2,526 kg Weichmacher au9 den ur - 
spriinglichen 9,07 kg Abfallmaterial entfernt f oder 
96,2 ^6 des urspriinglich anwesenden Weichmachers . Nach 
dem Trocknen zur Entfernung aes Losungsmi ttel s war 
das Polyvinylbutyral zu 98 , 5 % rein- 



Wie bereits das obige Beispiel zeigte, bleibt 
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ein Tell der Fliissigkeit bei dem Polyvinylbutyral and 
brauaht nicht bei jeder Abtrennung entf ernt zu wer - 
den. Each der Beendigung des Veffahrens lafit sich je- 
de Ubrige. Fliissigkeit leicht durch Trocknen, z.B. durch 
Erhitzen und Verdampfen entfernen. Z-B. kann der 
Troekenvorgang 1 bis 2 Stunden bei 107 bis 121° in 
einem Sehalentrockner durehgefuhrt werden. Es sei da- 
rauf hingewiesen, da8 in vi el en Fallen das lbsungs - 
mittelnasse Produkt nioht getrocknet zu werden braucht; 
e.B. kann man es wetter ohne Irocknen zur " Verwendung 
in tiberzugszuaammensetzungen, Waschgrundlbsungen usw. 
verwenden. 

Zwar wurde in d«« erisVuterten Beispiel jeder 
Kreislauf etwa 8 Stundsn durehgefuhrt, doch lafit sich 
diese Zeit weeentlidh herafca«tzen und in den meisten 
Fallen kann Jed«* Arbeit egang in 2 bis 4 Stunden oder 
weniger ohne merfcliahsn Ifirksankeitsverlust durehge- 
fuhrt werden. In ihnlicher Weise lafit sich die vor - 
liegende Erfindung leicht auf kontinuierliche Ab - 
trexmungsverfahrsn anwenden, wenn man ubliche Modifi- 
zierungen und Anlagen verwendet. 

Das auf die oben beschriebene Weise gewonnene 
Polyvinylbutyral lafit sich auf versehiedene Arten ver- 
wenden, in welehen das Abf allmaterial . welches be - 
trachtliehe Mengen Weiehnaeher, d.h. 15 * oder mehr 
enthalt, keine erfolgreiche Verwendung findet. Tin dies 
zu erlautern, wurden drei Proben eines Ublichen und 
weitgehend Terwendeten Klebstoffs auf die folgende Weise 
hergestellt: 
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Klebstoff Klebstoff Klebstoff 
A B C 

Folyvinylbutyral , das 

auf die' obenbes cb-ri e- 

bene Weise erzielt 

wurde (getrocknet) 100 

Polyvinvlbiityral 
(Bu'tvar B-72A) fur 
die Verwendung in 

Sicherheitsglas 100 
Unoehandelter "Saflex"- 

Abfall lu ° 
BLa-2700 + (v6 % in 

Athanol) 179 179 179 

t 

AthylalKohol 540 540 540 , 

Toluol 180 1B0 180 



+ i)uroplHstischee Phenol-Formaltiehydharz , das 
aurch Kondensation von Phenol mit einem 
Formal aeiaydiiberschutt unter alkalischen Be- 
dingungen hergestellt wurde. 

. Man vira feststeilen, dafl die nach dem obigen Ver- 
fahren hergestellten drei Klebatoffe sich nur ira Poly- 
vinyl butyralbestanateii unterscheiden. Lie3e Klebstoff e 
warden dann unter Anvendung aer folgenien Versuche auf 
ihre Bindeei ; ; enuchaf ten hin untersucht: 

Schalversuch : Hin etwa 0,00635 cm starker Uberzug 
von jedem der Klebstoffe wurde auf zwei. 30 x 2,5 cm .grofSe 
Streifen aus 0,04064 cm starkem Aluminium auf gestrichen 



0 0 9 8 2 1 / 1 8 6 0 BAD OBKMKAt 



BNSDOCID: <DE 15692S2A1J_> 



- 21 - 

■Tmd 20 SKELpirfaeaa bei Baumtemperalbar getrocknet* Dann twut- 
jie ein ^eiter 0.^00635 em dickies tberzug au£ getragen and 
I'Stundfi bei Baimtemperatar 'and darm 15 Bimatesn bei 
88 ,D C getj-aekneifc- Die mi* jKlebstoff libeMogenen Alumimiam- 
■str-elf en -warden -.darcli 2D Mtnatgn BMrte bei 7 kg/em imd 
149 D C aneiziand ergebonden and die gebandenen Proben -war- 
den darcb Abscibalen in einem Winkel ¥On 180 C in einem 
Ttafang von 50 £mi/J<ixnate vomeinander getrennt- Die KLeb- 
s*o£ffi A iunii B trennten siek bei daareksehnittlieSa 
624,75 kg/m, wahrend der &lelbs*off C bei darehsebnitt- 
lieib nor 446,25 kjg/m abblatterte. 

Zng-S eker-V er such : Uberlappende Scherproben -war- 
den hergestellt, wobei man chemiseb gereinigtes Alu - 
minium mit einer Dieke iron 0,163 cm and einer Breite 
von 2,54 cm verwendete. Die Klebstoff e warden auf jede 
Oberflache als Uberzog von einer Dicke von 0,00635 cm 
aofgetragen, 1 Stonde getrocknet und ein zweiter 
0,00635 cm dicker Ubersag warde aafgetragen and tiber 
Nacht bei Raum tempera-tar getrocknet. Die Streif en. wur- 
den dann unter Anwendang einer 1,27 cm breiten Uber - 
lappangsstelle aneinajsder gebonden and 3 Minaten bei 
14 kg/ cm 2 bei 163°G gehartet. Unter Anwendang eines Be- 
lastangsumfanga von 544 kg/Minute bei 71°C J&eigte jeder 
der Klebstoffe A and B eine durchschnittliche Zagscher- 
festigkeit von etwa 17,5 kg/ em, wahrend der Klebstoff C 
den entsprechenden Wert von 12 ,3 kg/ cm 2 zeigte. Die ,An- 
wesenheit des Weichmachers verarsachte also eine merk- 
liche Erweichung des Klebstoffs C bei 71°C im Vergleich 
zu den beiden anderen Klebstof f en. 
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Ein noch groflerer Unterschied zvischen den Kleb- 
stoffen zeigt sich oel einein langen Hal tefahi-keita- 
versuch, bei dem aie auf die oben bescnriebene Weise 
hergestellten Uberlappungsproben nach 30 niinuten Har- 
ten bei 163°C. bei .71 °C belastet and bei dieser Tempera- 
tur unter einer Belastung ^.enalten werden, welcne etwa 
50 96 der Bruchbelastung entspricht. Bei diesem Versuch 
zeigen die Klebstoffe a and B eine urn vi elf aches groB'e- 
re Halteiahigkeit als der Klebstoff 

Diese und andere Versache haben bewiesen, daB 
die Behandlung von Polyvinylbutyral , velches betracht- 
liche Mengen Weichmacher mit einer Flussigkeit der 
oben beschriebenen Art enthalt, zar Herstellang von 
Polyvinylbatyral fiihrt, das sich in Praparaten ver - 
wenden laJ3t t in denen das weichgemachte Polyvinyl - 
butyral vbllig ange eigne t 1st. 
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Pat entans v ru che ; 

1." Verfahren zum Abtrennen von Polyvinylbutyral 
aus eineui homo L onen. aus Polyvinvlbutyral und einem 
Weichmacher bestehenden Gemisch, dadurch gekennzeich- 
net, daO das Gemisch mi t einer iluchtigeri Flussigkeit, 
in der der Weichmacher lbslioher ist al s Polyvinyl - 
butyral , bestehend aus: 

a) mindestens einer Verbindung wie aliphatische 
Kohlenwasserstoffe mit bis zu 12 Kohlenstof f- 
atomen, cycloaliphatiscne Kohlenwasserstoffe 
mii bis zu 12 Kohlenstof fa to i.en, Butylather 
oder Nitromethan und/oder 

b) aroujatisohe Kohlenwasserstoffe, 1,1,1-Tri- 
chlorathar. , Tetrachlorkohlenstoff , ithylen- 
dichlorid, nceton, Diisobutylkexon, Acetonyl- 
acetun, Atiiylaeetat , Isopropylacetat . Amyl - 
acetat oder Nitropropan, 

c) 0 bis etwa .40 Gew-.# Cnlcroform, Trichlor - 
iithylen, I ropylendi chloric, ivethylathyl - 
keton, fcethylisobutylketon, Cycl ohexanon , 
3utylacetat oaer 2-Aa 1 ino-2-athyl-l-propanoi 
und 

d) 0 bis etwa 30 Gew.£ Dioxan, Isophoren, Alko- 
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hole mit bis zu, 4 Kohl ens toilatomen, Diacetonalkohol 
Oder Athylen^lykolJionoathylatner, in Kontakt gebracht 
und die fliissige Phase von Polyvinyl but yral abgetrennt 
wi rd . 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daJ als Weicnmacher Triathylenglycol-di( 2- 
athyl butyrat) verwendet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dat3 eine fliichtige Fliissigkeit verwendet 
wird, in der mindestens etwa 15 Gew.% einer Verbin - 
dung a) enthalten sind. 

4. Verfahre?, nach An-Drucn 1, dadurch gekenn- 
s&eiohnot, daii eine fTUchtige Fluosigkeit verwendet 
wird, die aus einem aliphatischen Kohlenwasserstof f 
mit bis zu 12 Kohlenstoffatomen und einem aromatischen 
Kohlenwasserstof f besteht. 

Vei'fahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet,' daii eine fliichtige Flussigkeit verwendet 
wird, die aus a) und bis zu 30 Gew.£ d) besteht. 

6. Verfahren nach einem der voratehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet f aatf man das Gemisch 
mit auf einanderf olgenden TeiliLengen der fluchtigen 
Flttssigkeit in Beriihrung brin^rt, wobei die entstehende 
fliissige Phase vom Polyvinyl but yral abgetrennt wird, 
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bevor dieser wieder mit der nachsten Teilmenge der 
fliichtigen Plussigkeit in BerUhrung gebracht wird. 

7. Verfahren nach einem der vorstehenden An - 
spruche, dadurch gekennzeichnet , dafi die fliichtige 
Pliissigkeit zu dem Gemisch im Verhaltnis 1:*;5 ver - 
wendet wird.- 



Pur PPG Industries, Inc, 
Renntsanwal t 



640 ^'o, NAL 
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